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% Verfahrw rur HeiwHung echwach aggiontariertor nanoskaltger TsHchon 

(g) Bestahrioban wtrd ©in Verfahwi lur HaretaJUinc aohwsch 
agfllorrorJartar, verdiohtmaf und/oder kftotaHIsiartw . nano- 
fikailgar Tallohctn, das dadurah aok«nrizaichn«t tet defi 

wrtwadw " . „ -r 1.^ 

(a) olno amtaphe odar loIDcriBtaUin* nanoikaligo TelKmen 
euwhflhmida Suspan^n in Qbnchar Waist ecs Procufwrw> 
tar die nBno»kA5oBn T^lc3h«n h«rge«oni wifd. ¥W>bel die 
HftTBtoilung bi tritwun L6Bunosmftt»l, das tQr die ToJlchon koln 
odar nur garmgea LAttmgsvormdgan kwitrc und In 
G^gwnwBTt mlndaataw ainor oberflAchenWookimwtdwi 
Stibstanz durchgofQhrt wird. odor ^ 

(b) Bin b«f«tts g»bMd«t«B Putvar aus amoqahan odor wltoi. 
•tainrtah nanoakafigon TeHoh«n in Q»g6n>«»ft der utnw (a) 
angogehanwi mindTOtan* einan obwflflchenblocWwOTdan 
Sirtwtanx In dam untar (a) aDgagabenen Usungamittei 

- suapandiart wW, odar ' „ <^ .^^i 

< {o) Bin wnoojba odar tonkrwtalllna nanoslcang* T«I»cJwn 

^ •rtthatondas Sol in Geganwort d«f uiitar (a) angfiyotorwo 

^ m*»od««ans wnan oberfiicrfienWooidaTandon Subatani In 

5 dam untv (a) angagabanan LaaungamlttQl euspandlon wird; 

S und 

Z. dla so hargoMallto Suaparriwi Badlrvoungen untortogen 

2 wjrd. die ru ednar Vardlchniafl ur>dVe>d«r KrlatalliaaDon dor 
rwnoakaiigan ToWchoft fOhran. 
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Beschrdbnng 

Die vorfiegende Erfindung betilfh cin Verfabrea zur 
HersteUu&g sdamch aggloznexicrter, vordichieter and/ 
oderkriittBRimmernanoskaliycrTeilcfaa^ 

Vexiahroc zur HersteUimg von Pulvefxt mil Prim&r- 
tBilahensr6&on untor 100 nzn (nanoskAtigc Puiver) sind 
in dexL letisten lahren auf dm. zim^unendes Interesse 
gcstoEcn. d& diese Pulver dfis Potential bcotzeiip atif 
ihrer Gruodlage v6lEg ncuc Werkstoffe wie z. B. ICef»- 
mDcen odor Kmipo^ zu cncwkk^ AhnHch wie bd 
den famzte scbon verfDigbaroa snbsist-PutveriL (Tol' 
chendurchmeoser von 0»1 bis 1 ^m) wvrdan ancli an na- 
Xkoskalige Pulver hobe QuaHTHTaanfoTdcningen gesteilt, 
die aber Je nadi Material und Anweodixng untcrarfucd- 
lidi iiind, FQr keramischc Pulver and folgende Kri- 
tnrion von Bcdeutung: 

— bohe dhcmische Eeinbcrt 

— Phaaeabestand 

— Poivcrdicht© 

— KHstsilinKt&t 

— T **^'^h gniT^fi^"*^^'^ '^^^"'J ^ und TeUcbcnmorpbo- 
logic 

~ spezifiache OberfiAche 

— AgglonMrs,donszustand. 

Insbwoodcre der zidetzt g«3iannte Punkt ist fur die 
Nutrong' von nanoskaligon Pulvem in pulvermctaJiiirgi- 
schen Vexiurfoeining&- und PerdguxigsprozcsBeA VCQ 
groBcT Bcdeutung In der Regol sollcai die Pulvertoil- 
chen ohic m5giidist boht Di^te aufwcisen imd/oder 
kristaDine StrnJcuuren bentten. Die zwangriSuflg voriic- 
genden A^i^morate aolllcn so beidufi cn aan, dafl sie 
bctt der Vcraxt»eitung wiodcr wrf ibre Prixn^rtoilcheii- 
gr5&e zert«Ht wcrdcn kOnncn. Nur untcr diesen Voraas- 
setzungen Icann das Potennal nanoekaliger Pulver opti- 
mal gemitsrt werden. Dies bedeute^ doB welebe Agglo- 
zDcrate ben&tigc werden. Bs sind somit TeDcben erior^ 
derfich. die es j^ifa**gtmt^ den Aggiomerationszustand 
xwischai Nanoteiichen cLDZX2flteUen.^es kann cfirci^ 
bd der Syntlics c oder in mlnnm nacbgesc^ialteten Pro- 
zeB orfolgcn. 

Zur Herstdlung nanoakaligcr (fceramischer) Pulver 
werden in der LiterEitur phyxQcaliscbe und cbsnnsciie 
Verfahren beschrieben- Die pbysikafischco Vo^ahren 
werden in drei Katcgorion eingeteilt, nlUnlidL in vacn- 
mn-, gas-phnss*' und condensedphftso^yntbesciL X>eren 
Anwendbarkeit ist jedocfa durch den gerin^en Stoffuxc- 
satz auf die Dar^lelluDg kleincr Puivcrmengen be- 
sdirankx. 

Wachsende Bedeuumg kommt bed der Pulvcrsyntbc* 
BO Verfahren untcc Hnbe^ehong x^icnuBoher Reakxio- 
nen zu, wie ai K der Hydnrthennalsynthese, Pattungsre- 
akdoneo, der Flaaunazthydrolyse> der Plaxmafiynthesc, 
don Sol-Oel-ProzcB oder Emuboonsverialircn. 

Bel dor Hydrodieflnaiiiystheae wird unler erh5hienL 
Drack uxkd eniOhten Temperartixren (obcrbalb der krid* 
schen Daten deft Ldnmgsmhtda) sub aDorganiscben Sal* 
zcn Uber FttUimgBre&kdonen das eiiiapj ocbende Oxid» 
Oxidhydrat oder ft>dro9dd gebOdet. 

Ehud) Einstdlung der optimaien Tteaktlonaparajne^ 
ter (pH'Wcrt, Art und Konzcntration der Ausgangsver- 
bixKhmgos, Dmck^ Tempcratnr) k6nnCT dabd Krimitit- 
grfi3en von ol 20 nm erredcbt werden, NachteJUg wirtt 
Bicii dabd jedodi die Biidang von nieht mehr auf Idsba- 
rcn AggloineratoD axis. Diese Aggksmerate entatdicn 
' Kittdurch. daB an der TeMicaioberflilcfac vorfaandeae 
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MetaH-OH-Qruppen behn Trocknen und Kabuxiicren 
dcs Pulveis KondensatkmsroaktioDen eingehen. D& 6ic 
Ag^omerfttblldung in der Kegel nicht rcveraibol ist, 
Vnrrp das Potential dieiser Technik zur Zeit our mh Ein- 
schr«nknng«n g«iutzt werden. 

I>k Plammenhydrolyse ist em Standaidverfahren zur - 
AcroBiIborsteUuxig. S3e liefert hofac Pulverausbeuten 
ivid lEt auf vieie Stoffsysteme axrwendbar. Dabei werden 
QQcteige Verblndungen wie z- B. SKX TiCU oder ZrCU 
in «ncr Wasscrstoff-^uerstoff-FlaDome zu feinsten 
Oxidtdidien umgesexzt Zw^u- lassen Bicb Oxidpulver 
mit TeEcheugrOSen zwisdieai 5 und 50 nm mil HOfe der 
Flamoicnliydrolyse herstellen, doch ist em Nachtril die- 
Veffahrens ctie starice Agglomeratbildung, da cEe 
Rohask>n rwicchen den Teikihen mh abnebmender Tta\r 
chengroBe stark zunimmt Eino Redispergierung dieser 
Pulver auf ihre Pnm^eilchengr6ae ist meiat nicht odex 
nur zu eanem geringenTeil m^giidi. 

Ober die Piaamasynthese lassen sicfa neben oxidi- 
scben Pulvem aucb Nitride und Carbide her^tellen. Da- 
bei wwden 2- in elnem induktiven Plasma Meiallpul- 
ver Oder geeagnerte MenaBverbindimgen vordampft und 
nut Axxunoniak zur Hcrstcfixmg von Nxtriden bzw. mh 
Methaii for Carbide zur Reaktion gebrucbi- 
25 Dun:h dieses Verialiren lassen sich hochreine, fdnste 
■pharigdie Pulver hercteBcn und bei opilmalffl' Enstel- 
luug der Reaktionsparameier licfert es TeQchen mil 
Durchmessern von etwa. 5nm, die zwar aggiomeriert ; 
md , aber nur wenige Fcstk&rperbrttckcn zwiscbcn den 
30 Teikben aufwelsen. Allcrdin^ handelt es sich dabed um 
ein technisch aehr auFwendigeES Verfahren^ das mil el- 
nem hohen apparatrvon Aufwand verbunden 1st. 

PTm wmtcrcs Verfahren stcUt der Soi-Gd-ProzeB dar. 
Hicrbdwud durch Hydroiyse und Kondensation geeig- 
35 neter Ausgangsverbindungen wie z. B, realctiver MetalJ* 
alkoholate in einem LOsungsmittcl ein Sol (I6sliciie OH- 
gomere oder Poiymere oder koUoidalc LBsung) herge- 
EteUt Im waitercn Reaktionsvcrlaxtf biWfli sich an Gel 
(FestkOrper), das durdi ihermische Nacfabehandlung in 
dn kristaJliaBS Poiver CberfObrt werden kano- 

Bci EinsteDung bestimmtcr Parameter ist es mogliciu 
die Reakdon to zu atcucm, daB Sole mit TdlcbcaigrOBon 
weir imterhalb 50 nm crzougt werden kOnnezL Ein 
Nachteil dieses Verfahrens ki, dafl ainorphe Kdateriaiien 
axifafiezv die Ober eine thorttdsche Kachbehandhmg in 
ein kristallinee Produkt flberfOhrt werden mOssen. Da- 
bei kommt es aufgrund der hoben OH-Gruppendichte 
an den TcBcbonoberflfiche fiber ICond«isatk>nsreaktiO" 
nen zur Hakbildung zwi^en dem Tdlchen {Aggrega^ 
don - hone Agslomerate), die eine Zerteilung der Pul- 
ver atif die PrimaneUcbecgrOBc bd der Verarboitaag 
Dnm6gUchma^t 

Einoa rolativ qeuen Wcg zur Pribdphatkm feinster 
keramischer Pulver bcschrcitet die Emulaonstedmik. 
Dabei wird «ne waBrige Kiase in Form f cinstcx Trtpf- 
chea in elner mli Wasser iridiit mischbaren FlUsngkeii 
dl^>ergicn. Die TrOpfchengrtJBe sowie die StabflitBt der 
EmulsiDnen sind von vtelen Faktoren abhfingig, cfie abett- 
for PutverByntbcseo hasher erat anaatzweiBe tmHOTudlt 

wurden. t: i j 

VoiHussemmg ffir die Bildnng von Pulvem bol der 
Emulaionstechmk iet, daB die dispergicrte wOBrige Pha- 
»c durcli geeigncte dKanische ReakriMion wie FBIlungB- 
odcr KjHidensationsreaktiotncn fai «nc f c«c Phase Ober- 
fClhrt wcfftien konn. Bine wesentlicfae RoUc bd dc rEmnl- 
wonsbildung spieten oberOiLcbcnaktEve Substanzen 
(Eraulgatoren), mh dcren Hilfe etoe Salzkisung zu fdn- 
sten Trtpfchen in einem KohlcnwaMerstoff eraulgicrt 
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werden kaniL Die so emulgierteo WaasenrOpfchea k6ii- 
Don als submikroskopische Minireaktoren auFgefaSt 
werden* die die gleichea Eigenflchaften wic xnakroakopi- 
sche LOsungen auPwoisen. Die Aiisfillimg der Metallhy- 
droxide bzw* -oxidt kann Uber due Erhfihung des pH- 
Wcrtcs erfolgen. Dies wind z-B. durch Einlciten von 
AnunoniakgBf in £c EmulsioD oder durdi den Zus&tz 
rganischer Basen, die Im DlspergiennecSum lOsiich sein 
mQasen, crrochi, Zur Obcrfdming der flCsBigon in cine 
feste Phase wird das Wasser durch azeotrope DcstiDa- 
tkm cntfemt Dadardi werden die gebiWetcn Tdkiien 
vcrdichteL Bine AggJomeratioin dor Te3cheii wird durch 
das Vorhande&sein der Emulgatoren, die die reakdven 
Oberfiadxco ebschinncn, wdtgchcnd verhinderL 

Ober Emuisionen kdanco zvrar Quaiitatxv hochwerti* 
ge naztoskallge Pulver bergestcUt werdea, die Volmnen- 
ausbeute bel aoJchon Emulstoosverf ahren ist aber b&u&g 
geriu& so daB cfiesc Vcrfahreai zur Pulverberstelluag 
teiduiisch nicht ausgenticct werdezi. Ein.racscfaekieodcr 
Orimd fUr ctic geringe Yohimecausbeizte bei Emulsioxis- 
verfahrcn liegt dann, daB bed EznukiaDexi Immer in 
ZweiphasensystomcB gearbcitct wd wobei die Precur- 
sorch aber nur Uber cine Phase dngebrachi werdon. 

Wic ^>en gezeigt, gibt es cine Vieteahl von SynthesC' 
vaxiantcn f Or sehr foine Pulver. Ein uixgeklflrtes Problem 
steUt aber die Aggtomerationskontrolle, insboBondore 
bei der Vcrdlditung und/oder KHmilisation von naao- 
skaligen Tdlchcn (Dtirchmcsscr 1 — 100 nm) dar, 

Aufgabe der vorliegenden ErfmdimE war sowxt die 
BerehsteUung nanoskaliger, schwacb aggiomfirierter 
Pulvor mil hoher Tcilchcndk:hte imd/oder kristallincr 
Sirukuir. 

ErfindungsgemfiB wird diewc Aufgabe gei6« durch 
edn Verfahren zur Hcxsiellxmg sdiw-ach aggiomeriorter, 
verdichteter und/oder kristaliisierter naixoskaliffcr Tefl- 
dven, bei dem entwcder 

(a) einc amorphe odcr tcilkrimlline nanoskaHge 
TeiidiBii enthahecde SuspezxsioD in {iblicher Weise 
aus Precursorcn fOr die naztoska^gezx Teilden her- 
gestellt wird. wobei die HcrwcUung in einem L^- 
BungsmlttoJ, da£ fOr die TeUcbau kein oder nur ein 
geringes L^^sung5ven^0geQ besitzt, und in Gcgen- 
wart xnindestcofi einer oberfiachenbloHrirTCDden 
Substanz durchgcfOhn wird oder 

(b) ein bereiis gebikietes Pulver aus amorphen oder 
leilkristallinen nanoskaiigen Toilchen in G^en- 
wart <ler unter (a) angegabeneo] mindestens einen 
obern&chenbLoaderenden Substanz in dexn unter 
(a.) engegebenen Ldsungsmirtel suspcndicrt wird, 
oder 

(c) ein amorphe odcr teilkristaliine nanoskaiige 
Teilchen entb!aitende& So! in Gogenwan der umar 
(a) angcgebenen raindcstcns cinen obctrflflohen- 
biockicrondcn Substoitc in dem unter (a) angegebe- 
nen L&sungsnilnal suspendiert wzrd; tmd die so her- 
gestellte Suspension Bedingungen imterzogen 
wird, die zii einer Verdichtung undVoder KjiRtalhfta- 
tion der nanoskaiigen Teilchen fOhren. 

Vorzugswolse handelt o8 sich bcl den nanoskaiigen 
Tcikhen um Oadd (bydrat) Sulfide. Sdenid-, Tellnrid- 
und/oder PhospHd-Tdlchen. besowiers bevorzugt urn 
Ojdd (hydrat) -Teilchen, 

Die Osid(hydrat)e slnd vorzugswcise solche, die sich 
zur Herstaliung von Glas odcr Keramik eignen. Insbe- 
sondere werden sie aos Oxid(hydrateii) von Haupt- und 
Nebengruppcmnotalien vtk z. B. Mg, Ca, Sr, Ba» Al, Si, 
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Sn. Ph, BlTi, Zr, V. Mn, Nb, Ta» Cr. Mo, W, Fe, Co» Rn. 
Cu, Za Cc mid Y ausgewShlt. Besonders bcvorzagi sind 
solche von Ba, Al Ti, Zr, Fe, Y, Ru. Zn und Ki. 
Bcvorzugte Beispieie fOr Cbdde dieser Elemente sind 
5 Ai503,FejCb.ZrOa»Ti02,Y205. Y20s/^02,Ph(2/TJ)03 
(PZT) , BaTiOa, BaRxiO* ZaO und Sc203/Zr03. 

Bei der obdgcn Varianic (a) gehr man vorzugsweise so 
vor, daB man aus einer UHsimg oder einom Sol, die brw, 
' das mindestens ein als Oxid(bydr3.t) ausfiUii^aree £le*^ 

10 ment enthAit, das mindestens eine Oxid(bydra:) in Gfr- 
genwart einer oberflftchenbtodderendcn Substanz 
durch Xndorung des pH-Wertes und/oder durch Waa- 
serzngabe ausf&UL 
Die L6snng oder das SoL die bzw. das das mindesteos 

15 eine als Q2dd(bydr&t) aus£flllbare Element enthfllt, kann 
sowohl wftBrig aU auch nk^ht-waBrig (organiscJi) sein- 
Als nicht*waBrige LOsungemittd werden diejenigen be- 
vorzugC die mit Wasser gut mischbor sind, wie z. B. ein- 
und mehrwerrige Alkobolc wie z B. Methanol BthanoL 

20 und i-PropanoL Ethylengtykol. Propyiengiykol, Diet- 
iO'lcn^iykol und Glycerin, Ketone wie Accton und Buia- 
non. Ester wie EssigsiiurccthytectBr, Amide wie Dime- 
thylfonnamid imd Dimetfaylajcetamid und Sulfoxide wie 
Dhnethyisulfoxid- BesondcrB bcvorzugte organisnhe 

25 LoGung^mhtel zur Verwendung in dleser Variante sind 
sliphntiat±e Alkc^ole, insbcsondcrc diejenigen mh 1 bis 
'3 Kohlenstoffatomea 

Wenn es sich boi der verwendoten Ausgangsldsung 
urn eine wfiBrige Ld«ung iiandeJt, enth&U diese minde- 

3D stens exn Element, das durch Anderung des pH-Wertes 
als Oxid(hydrai) ausfiSilb&r ist, in geiaster Form. Nidit* 
wfiflrige L6sungen kAnnen auch Hemente in ihrer gel6- 
stcn-Form enthalien, die ohnc pK-Wert*AT>derung (z B. 
mir durch Wasserzugabe) ausgefailt werden k6nnon. 

35 In wftflrigen Ausgangsldsungen licgi das ais C>add(hy- 
drat) ausfftllbare Element bevorzugt in Form eines hy- 
drolysierbaren Saizcs vor, in nichi-wafirigen Ldsungen 
bevorzugt ais hydrolysierbare mctallorganisciije Vcrbin- ■ 
dung. Die Koxtcentradoncn sind in alien FaiJe» nacfa 

40 oben durch die LSsUchkeit der jcwciligen Vorbindmig 
im eingesetzten LAsungsmittd bryrti rftntrr Nach unten 
fiollte die Konzcntracion aus wirtBchaftferhrr Grftnden 
10 Gew.-% (bezogen auf die eingesetzte hydrolysierba- 
re Verbindimg) nicht unteiBchrciten- 

45 Bei der Verwendung von Salzkisimgen werden be- 
vorzugt solche Saize ehigesetzt die tbermisch lelcht 
entiembare oder zeraet^are GegenloDen aufwwson. 
Besonder^ geoignet sind deshalb Nitrate oder SaJze von 
Carbonsfliiren (z. B. Forraiate, Acetate und Propionate) 

50 sowte Ammoniumsalze. 

Neben solchen einfachen Salzl6sungen k5niton auch 
waBrige Sole eingesetct wwden, die z, R hergesteUt 
werden kdnncn, indem ein Mctallalkoxid, das in bei- 
spielsweiso einem kurzkottigai Alkohol (i.B, einem 

55 Cj — Cj-Alkohol) gel65i ist, durch Wasscrzagabe hydro- 
lyslert wird Es kdmnen jedoch ancb ifiuflicfae Sole wie 
z, B. Wassergias eingeseat werden. Kcse Sole kdnxten 
pifi-^K Atugangsmatexiaiiazi fttr die obige Variante (c) 
dionen. Als LOsungsmrnd zur HerstoUung derr Suspcn- 

60 aionen gem&B den Varianten (a) bis (c) kommen allge- 
mein aBc dicjcxilgen in Frage, die die zu^bildenden bzw. 
bcrcits vorhandenen Tefldien nicht losen brw. nur in 
vcmachlfiasigbarcm Ansmafi anlOscn. Dies© Eisonschaft 
hangt selbstvcrstAndiich von der Natur dor anwesenden 

65 Tcikdaen ab. /Ulgemeir sioad konkrete Beispiele fiir etn- 
setzbare Lasungsmittcl Waassr, Alkohole, Glykole, 
Amine, Amide, alipliatiKche. cyctoaliphalische und aro- 
Tpflt4ia-h^ Kjohlcnwasserstoffe, die gegcbencnf alls subsd- 
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tuicrt — hffibesondare halogeanicrt(hovofzu9t Ghksnert) 
— sdn Vftwwan^ uml geclgDcte Mifirhiingen diescr 
sungsix^tteiL SoIbstvemOndlldb i&c «s imbespndcre bd 
dor obi^ Voriante (a) such niAgfich. nach der io-^im- 
Brzeugang der DanoskaUgen Teildien das LGsuugsznib 
tol fio^cn dn fttr die Vcnfiahtong nnd/odcr Kristalfisa- 
don gtostigcres ganz odcr wdlwoise ansmtonschoD 
(z. a duroh Verdaxnpfea und Zugobc des oeaen UV- 
auz^gsEXttttck). Dk£ kann inabesoiidfire dann von Vortdl 
sem, worm die Suspension erhflhteE Temperawrei imd 
gogd>enen£BUs erttflhtea Ue^cken untcrtwlb den kriti- 
schen Daten dcs LAsimsszDirtels ausgewrtzt werdofn soil 
wie dies unten nSher beschriebext wxrd. 

Als oberfl&chefibtockderende Subsianzen kttnnjen alie 
VerhbduQirea cmscsctzt werdaa, cte om cbcmische 
Bindune hrw. da© trtarke Wechadwirkung mh der 
Oberflilcbe der Tdkhcn dngditin kdmoeiL Bdspiolfi fOr 
chemisoh grinxndfiiie Oberfl&diexiblocker smd die ber- 
kammMien Kamplexbadner wie a (Poly)cart>onsau- 
rcn. Poly-, insbesondor© DiannDa p-I>2x:arbonyiverbin- 
dungen wi© p-Dik»tone und p-CarboDykarboaalurcn 
Gowie AminosftuPBiL Andere Bonspide fOr oberilachco- 
blocdderexKie Substanzcn nnd laagketttige Alkohole 
(vorzug9wc«e mk S bis 30 und itBbcKaidore mlt 8 bis 15 
Kohknstoffatomen), Cdlulose-Derivatc uml nicfatkmi* 
scbe Tcnddc, Nlcfationfechc Tensido, gegcbexxenfaDs in 
Kombhxatioxi mit andcreti oberfUfshcnbteckicrendcn 
Substanzen, wcrden crfindungxgcniafl als oberfladien- 
bloddercnde SubBtanzea bevorzugt iosbesondere In 
Vamnte (a). 

Konkrotc Bdspide fflr crflndaagsgeanafl dnsetabare 
nadxtiOTxisdie TenaWe sind Sorbitancster von FetxsiUiron 
(wic 2. B. die untor deni Warenzeidica Span vertriebe- 
nea), Pojyetfaylenoxiddenvate dieser Sorbitanestcr(2. B. 
die unter dem Warcnzddien TVeen* vcrtrid)eaca), 
FcttsflurepolysiykoLerteEr (t B, di^jMogea der Emul- 
sogcn*'Rdhe) sowie Tcosldc, die unter den Warenzei- 
chen Br^. Ariacd^ Eimxlair^ und Mariovct* usw. anf 
dem Marict sind. Diese Aufzihlunff steilt jedodi xiur eiro 
kidne Auswabl aas den crfindungsgemAB dnsetzbaren 
niobtioTttsdMizD Tensden dar. 

Im ^frndungsgemaBen Verfebren icann jedoch aucb 
mchr ak einc oberfUlcbenblodderonde Substanz cingtj- 
sctzt wcrden, z. K eine Kfisdiune von rnTrrrif i Ht f rn rwd 
nichtionisdien Tcnsiden. AtiBerdctn irt es z. B. mDgbdi, 
einc KGsdiung von dBcn odcr mohrercn nidit iodacb^ 
Tensiden mlt mindertoxB emem langericetdgen aDpfaau- 
edien Alkobal (mit voraigsrwoijc 8 bis 15 KoWeastoff- 
atomon wie z. K OctannL Decanol, UndeconoL Dodeca- 
nol TridccaxK>l und Pcntadecanol) zn verwendcn. Be- 
sondera bervcKXUfit wird eine Misdxung anfi rwcl nidilk)- 
nlBdien Tendden bzw. cizie Misduzn^ aus emem Tensid 
und dsiem iAngerketdecn afipiiacti»dien ADcoboI eingc- 
setzt Bd dor Vcrwendtiag von TcnsidmiBdiuneen bai es 
sadi ds gOnstig enwesec sotdie Twwide dazusetzen, 
die in^esondere in ihreahydropboben Antdlen glddie 
odor tthniiche StruktnrxnerkxDale anfwdaen, wie zB. 
daB Paar TVcec*80/Emdsogeti^OG. in dem dar hydro- 
phobe Anteil in beidcn FBIlea von dner 64attiireeinhdt 
abgeidtetisL 

Ira r ^p^^"g 8gT'TP Verfahren bctr^gt ale O©- 
samtkonzentration dar dngesttzten obcrfiadienblok- 
kserendec Substanzen vorzncswdse 2 bis 30. uisbeaox>- 
dcrr 2 bis 2D und besondere bcvorxngt 5 bia lOOew.-^, 
bczogen auf den zu biideadem bzw, berdts vorbandenen 
PerotofF. « »_ . t u 

Oit crfindungsgcmaB dngeactzien oberflfidiexjl^- 
ki«5renden Substanzen haben die Aufgabc. cfie gcbikie- 



ten Teildien wfthrend der Fftilung an ihrer OberflBche 
zu modlfizieren und zu passivicren. Ohne an emc be- 
Etimmte Theoric gebundcn wcrden zu wollen, wird on- 
genornxDen. daB die Obcrf&dioixWockierBaden Sub- 
5 stBUZcn mil den Tdldienoberfiadicn in Wechsdwir- 
knng txeien und so einc thenuodynaciisdie StaHiiale- 
rung der Obcrflficbe bcwirkcn. Die freie Reafctionsent- 
haipie der Wedi8eiwirkungsreaktk>n kompondert die 
durdi ein TdldKexTftradsstum stattfindende Abo&bzne 
to der freicn Oberfiacbeoenthfl^ic. Dadurch wird dn un- 
kontroflionea Tcflchenwachstum unterdrlickt und es 
emstehcn Tdldien xnit caner sebr dnhdtiiehen TeB- 
cbengrafienvertdtuag. Darflbcr hinaas s ta bi lisic r t diese 
Oberflacfacamodifbdening die Telkiiea durch Ausbfl- 
15 dung einer apfaarisdicn Barricrc gcgcn Aggiomeration. 
Dies sich audi beim Kalzinieren der feoliertan 
, Teildien Im Ofea podtiv auswirken. da sidi vide der 
dnafc gbarcn oberflftehcnbkxAaorcndcn Substanzen 
em baTernperaturen Qber 400°C volliaandig zcrsctzcn 
20 and bei dicscn Tcmperatxnxa die Desaktivlerung der 
TcikAeiioberflacben durch Abapdtung von H3O schon 
weil fortgeadiritteB ist, was erne Aggjomeration der 
Tdldien vcrhlndem odor zumiadest midmifireii kann. 
Wird die KristalBsation und/odcrVerdkAjtung der Teil- 
a dien dircfct in der Suspenwon bel hfihoron Teniperatu- 
ren und E>rO£ken unterbalb der kridschen Datcn dc» 
LoBimgsndttdfl durehgcfDiirv so zeigi ricb, daB krisrtaili- 
nc TcDdw: agglonxeratfrd eriidtcn wcrden kOnnea da 
die oberfladicniDodifKnerende Schidii um die Tdfcben 
30 fateram voUstflndig erfaaltcn bldbu 

Die in Variante (a) dcs cr5ndungsgem£Ben Verfah- 
reas in6>esondere im Falle von Oxid(bydrat)en gegcbc- 
nenfallfi erfordcrfidic Anderung des pH-Werios brw* 
die Einstdiung des zur Filhmg beaStigico pH-Wertes 
35 karni prindpiell durdi Einsatz Jcder bastudicn oder cau- 
ren Verbindung errdcfat werdcn, die im jeweiHgen L6- 
suagEmitld IfisKdi ist Bevorzugt werdcnsolche Verhfcn- 
dnixgen dngeaotzC die ^egebenenfalls durdi einc ther- 
roisdie Bdiandluag der gabikieten Teikhen leicht wie- 
40 der cmfemt warden kflnnen. Fiir einc pH*Wert-Erb<>- 
hung kommen daher z. K Ammoniak {ak UJsung oder 
gasfdrmig) Oder organisdie Basen wic Amine oder qua- 
temare Amnmniumsaize in Frage, wShrend sidi zur Ab- 
scnkuag des pH-Wertes bcaoadcrs HNO3 und kuizket- 
^ tigeCajboaaAuren(vorzugHwoisemit 1— 3lCohlcMtoff- 
atomcn wie Amdsen-, Eiaig- oder PropSoncanre) dg- 
nezL 

Bd der HerBteflun^ nanoakaliger Tei tr h m aus Salzlft- 
sungcaa bzw, Soien bcsteht dn besondorB bevorzngtea 
50 Verfahren zur Anderung de&.pH-WertesimHnsatzv<m 
wuirea oder bamscfaen (organfadien oder aaorgaia- 
sdicn) lonenaustauBdierfaarzea. Ene Anderung dcs pH- 
Wertes wird in diosem Fall errddit, Indcm die in dor 
SaldSsung befindlrcheo Gegenionen der zu fiOlenden 
55 Elementc mit Hilfc dor I«ienaustausdierharzc durch 
H"*" bzw. OH" eraexrt wcrden. Dieses Verfahren hat 
d«i Vortcil^ daB in der die nanodadigen Teildien enthaJ- 
lendcn Suspcmdon nadi der FftUung kdne Frei^sato 
voriiegen, die entfemt worden mfiaaen. Praktisdi Iftflt 
to rididn soldier AjaMuadiz.B.durdxfflhren,indcm man 
die zn anende SaidOsung (odcr das SoT) in dar audi die 
CTtBprechonde obcrflftdicubiodderende Substanz ge- 
Ibst is:. Uber dnc loncnBusanschK-sftdc lertot. wobd 
die Verwdlzdt der Lftsung m der Sftule so boxnesacK 1^ 
23 daflderAnsrauschuriddieFalhmgimwesenttidienv^ 
Bito^g dad. Emc andere MftgUcbkdt bentBht dann, dw 
cntsprocheadc Saizlbeuug (oder das Sol) mit der etwa 
Btachioroetrischcn Menge Tonenauatansdjerharz zn 
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EHIndirngsgemfifi kfinnen afic im Handel erhAttlkhen 
loneoBnirtauBcherfaancB eingesetzt werdcn, wobei je* 
doch organische Harze bevorzugt werden. 

Die konkme AusfSUluiifsreaktk>& 5 
An und Weisc arfolgen, abhAngig auct davoa ob zur 
AusffiDung einc pH-Wert-And«rung odcr cine Wasscr- 
zugabe erf olgen soil 

Besondcx^ bevorzugt werden £ur Ausfailung jedocdi 
rwea Varlantao. Boi der emcn Variante wird dcr LBsung lo 
Oder dem Sol die bzw. das z. B. das mindesiens oxne als 
Oxid(hydrat) ausfAIIbarc Elemmt und die tnindest ens 
cine oberfL&chesibkidderende Substanz (gdfiat oder 
cmulgiert) emhllt mindestcns cine MUre oder hasische 
Substanz und/oder Wasser zugcsetzt li 

Bed der zweiten besonders bevcrzugten Variante 
wird die L6sung odcr das Sol die bzw. das das mmde- 
stens cine als Oxid(hydrai) atz^KObare Bexnent cnthfllt 
einer wfl^rigen I^ ^ m ^ von 2ur Ausf3lhmg geeignetem 
pH-Wert die die mindcstens eine oberflftchehblocide- 20 
rcnde Substanz eathalt aaJgogd^eo (z. B. zugetropft). 

Nachdem die Suspension von nanoslcoligec Teiichen 
nach einer der obigem Varianicn (a) his (c) hergestdlt. 
wurde, wird sic crfmdiingsgemftfl Bedingungen unterzo- 
gen, die 211 einer VerdiahtuTig und/oder Kristallisation 
dernano5kaiigenT«ichai fflhren.^. . . , 

Vorzugswcise wird die Suspenaibn.zu.dicscm Zwcck 
(vorzugsweise fClr mebrero (z. B. 1 bis 24 Standea) einer 
crhiJhten Tcmpcrauir und gcg^enenfaDs einein erhSh- 
ten Druck ausgesetzL Besonders bevorzugt crfoigt dic- 
sc Behandlung imtcrhalb dcr Jcritiscfaen Dftten des an- 
wesenden'L&suiigsminols, Die erhfihten Temperaturen 
mQssen selbstversttndlich auch gcwlhricisten, daB sicb 
die oberfiachenblockjereade Substanz und das Ld- 
sungsmlttel nichl odcr mxr unwesentlich zersetzen. 

Unter erhAhtcr Tcmpcratiir wird hioxtMti Jnsbcsondc- 
rc cine Temporamr zwischcn etwa 150 und 350** C and 
unter erh6htem Drudc ein sokher zwischen etwa 10 und 
100 bar verstanden' Beispt^swedse wird die die naxK>- 
skaiigen Teiichen entbaltende Suspensioc, die gezn&5 
den Varianten (a) bis (c) hcrgcstelli wurde, vorcugswei- 
se ohnc welcere VorbehandUzng in einen DruckbehAlter 
gegeben und bel en iap pec b endeni Dnick und enispro- 
chender Temptsmur bohandeit. Die zur Verdicktung 
brw. KrastaOisation dcir jewoiJignn Toil^xeD erfdrderli- 
cben Parameter (Druck, Tompcraiur, Behandhmgsdau- 
er) kOnncn durch eotsprechendc Reibcnvcrsucbc ohnc 
werteres crmitteit werden. 

Aus der naofa dem effm d ^ ^ng^grm fl Verfahren Her- 
ges tcQ ten Siispension kfinnen die vcrdicbtBtcn bzw. kii- 
staHiaertea Tealchen dnrcb Entfemung der flQssigen 
Phase bzw. des LOsungsmittels (z. B. durch FUtradon 
und/oder Dcstiliatios) isoliert werdeiL AnschlieSend 
kdnnen sie (vorzugsweise bei erbfibten Tesiperaturen) 
gertrocknet und gegebenenfalls kalzlniert werd^L 

£s ist oiip^ m^giichi die erfmdungsgemttfi eriudtenen 
verdichtetcD und/oder kristallisicrtCB Tellcixeii vor dem 
Trocfcnen brw. vor dem ICaizinicrcn andcrcn anf diesem 
Gebiet Ublkhen Verfahren ru unterzieben. Betapieis- 
weise kann die obcrflacbcnbioddercnde Substanz von 
der Obcrflttche der Teilcfaen entfemt und gogebcnen- 
faJis durch one obcrflfichcnmodlfizicrcndc Substanz er- 
setzt werden. 

Zur Entfemung der oberflfirhenblockicrenden Sub- 
stanz kann man die TaQcben z~ B. waseben, einer chomi- 
soaen Reaktion zwecks ZersiArung dcr obcrfiftchenino- 
difcdcrcndcn Substanz und/oder cincr Dialyse unterzie- 
hen. 



; 820 Al 

Die Obciflichenmodifizicrung von aanoskaligen 
Telichea (z. B. mit CarboosAur^ Axoinen etc) kt in dex 
Uteranir berehs auafOhoiich beschrieben und mufl hier 
nicht wcitcr crlautert werden- 

Mlt Hllfe des erfmdungsgcm&fien Verfabrens k6nnen 
nanckristaUzne, scbwach agglomerierte, vordichtete 
und/oder kristalfisierte Teikhen (Gr5flen Qblicberwoise 
zwisciien 5 und 20 nm) crhalten werden. 

Die erfinduttgsgexnflfi zugAngOchen nanoskaiigen Pul- 
vcr lasscn sich in flbltcher Weise weiterverarbeiten, in- 
dem man de z. B. durch Presscn odor andere Formge* 
bungsverfabrcn (Schiickcr-{druck)guB, Extrusion. Sieb- 
druck, FoiiengieBen, usw.) mit anscfatieBendetn Sin torn 
in Fonnkorpcr odcr Sdxicfaten umwandclt odcr vor- 
zugsweise durch GieBen zu FoHen mh einer Dtchte von 
vorrngffwcise ^20 pm verarbcritet. Die erFmdangsge* 
mfifl hcrgestelhsn Pulver zeichnen skdi aufgrund Direr 
geringen TcRchcngr5Bc und ihrer guten XMspergierfa- 
higkelt durch eine sehr bohe Sinteraicdvitat aus. 

Die folgenden Bei^iele veranschaullchen die vpriie- 
gende Erfuiduog. ohnc deren Umfang zu bescbrHnken. 

BEISPIEL 1 

26 Ehie Mischung von 12,-1 g Y(N0a)3 • A H3O und 255 g 
Srkrtniumn-prQpylat wurdc itt 64 ml Ethanol gei6si. Dic 
rcKuiderwide L&sung wurdc unier Ruhrca zu 320 ml 
ft^n ftT wflBrigcni anunoniakalischon L5sung (pH — 12), 
die jeweiis 2,1 g EmuUogcn^OG und Twcen^ enthielt, 
30 gcxTopfL Nach becndecter Zugabc wurde die gebikletc 
SuspensioD in cinem ROhrautokiavcn bci 250" C und 70 
bar 5 Stund«i iang nachbehandclL Anschlieflend wurdc 
das Ldsuagsmittei abdestiUierL Auf diese Wefee konn- 
tcn nanokristaliinc, agglomeratfrcic Teiichen (kubi- 
35 sches, irdt S MoI-% Y stabillsiertec ZrO? mit einer 
durchschninlichen GrftBc von 7 nm erhalten werden. 

• * BEISPIBL2 

40 Einc LOsung von 25 g Al(N03>i in 200 ml H?0 wurde 
einer wafirigen, 8inxDonia3ca2isd>es LAsnngi die jewoils' 
o;2l g Twcen^BO und Ocamol enihicit, bea dO*C unter 
ROhren zugetropft. Nach becndeter Zugabe wurde die 
gcbikiete Suspension 24 Stundon bei gO^C gealtert. An- 
45 schliefiexxd wurde das LfiEungsinittel abdestflfien und 
das so crhalcece Pulver wurdc bci 1050*C 5 Minuten 
laag kalzinier:. /Vuf diese Weise wurde nanokristallincs, 
rcdisperpBrbarofl a-AlaOi rah TeikdiengreSen zwi- 
schen 40 und 60 nm erhalten. 

50 

BEISPIEL 3 , 

55 g einer Losuzig von 70% Zb*onhmi-n-propoxid in 
Propanol (Fluka) wurden in 400 ml Ethanol gelSst wor- 
M auf ctno Mischung aiis LI ml HNOs (65 Ocvt^^^ und 
12^ ml Wasser zugetropft wurde. DarauQain wuroe das 
IjSaungsmittcI bci 50* C und 2D0 mbar eniferm. Nach 
Zugabe von 237 ml Wasser, In dem 2 g Y(NOs>> golfist 
war^ entatond ehi Sol das 10 Gcw.-% Zr-Salz enthleit. 
fio Die Konzentralion an Y-Salz bctrug ca. 5 Mol-%, bezo- 
genauTZr. 

Das so erhahene Sol wurde mit Jewells 0^ g Bmuiso- 
gen*OG und Tween^SO versetzt Durch EinLaiten von 
Ammoaiakgas in das Sol wurde der pH-Wert erhoht 
fts und der Fcaistoff ausgcfilfit. AnscfalieBend w^urdc die 
Suspension in etncm Rflhrantokiaveai bei ZSO^'C und 
70 bar SStunden lang hydrothcrmal nachbehandetL 
-Nacfa AbdestnUcren des LSsungsnaiitcls wurde nanokri- 
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staBnes, recfispcirglerbarcs 5-Y-ZiOj xnit Tcflchengr6- 
Bciri 2:wisdbeii 5 iind } 0 iim erfaoltbiv 

BEISP1EL4. 

Ene U>suDy von 130 g 7i3^ zWconiinnr-n-propoxid in 
Propanol (Fhika) und 7;3 g Sc(N05)3 -6 HiO wurdtti in 
400 g Ethuol gddst I^ese Lftnmg wurde unter RQhren 
zu 500 ml exner Losuog von jewcils 5 g Bimil»ogea*OG 
und Two«i«»D (pH - 12) getropft. NacAi been<kter Zu- lo 
gabc wurde die so gebOdete Susponsbs in emezn Rikhr- 
uitoklaveD oanar BehandUmg criiCifatem Druck tmd 
erheaiter Temperatur (250" C 65 bar, 3 h) untOTogcn. 
Nach AbdestfllJeron dcs L&sangsmhtels wurde kubr- 
sches. redlspcrgicffbarcB 8-Sc-ZrOi mil Tcikiie is 
zwisefaen 5 und lOnm erhalten. 

Paxcnxvsprltobc 

l.Vcrfahren2urHorateamxgscixwaehftggiomerier- ao 
ter, verdichicicr und/oder kristaJMcrtcr nanoskali- 
gcr TcDchea dadmrdi gn Vimrrorfdmett dftfi cntye- 
der 

(a) eine omorphe oder teSkristaUiDe nano^cah- 
ge TeHcdiea enthalteoide Sospension in IM- 2fl 
ciittr Weisc bus Precarsorcn ffir die nanoBkall- 
gcD Tcilcbcn hcrgestcllt wird, wobei <^ Her- 
stelhmg in dnem L6sux^sxmtteL das fOr die . 
Tdlciwn kdn od» nur cm geringes LflBungft* 
vcrmdgen boatrt und in Oegonwart minde- » 
stons oner obcrilacbenblodderendcn Sub- 
stBBZ durcjigefQitrt wtixL odor 

(b) dtt bcrcitB gebUdetes Pulvcr aui «norphen 

Oder tctlkristaliinetL nBTinnbaligcn Tcilchen lo 
Gegenwart der untcr (a) angcgrbenen mindc- as 
Etens einen oberfi&dienbloddormuieD Sub- 
ctanz in dem untcr (at) angcgebenea Lfisungs- 
mlttol suspcndiert wird, Oder 
(c) ein omorphe odor teilkrbtamne nanoskalige 
Tdkhen onthahcndfis Sol in Gcgwiwart der 40 
untor (a) angegoboiwa mindestens elneta ober- 
n&cfaenblockiereodec Subgtanz in dem untcr 
(a) angeg^nen LOsungsinittel suspencfiert 
wird;tmd 

die EO bergestelite Suspenaion Bedingungen unier- 45 
zogan wird, die zu cincr VenHchnrng und/6der Kri- 
staDxsfttion der nanoskaQgeii Tcilchen ffibr«^ 

2. Vorfahrcn nadi Annprocb U dadurch gdcwm- 
■rrit^Tiprf^ d&6 es sich bd den n«noskn]igcn Tedkhen 
um Ox5d(hydraith Sulfid-, Sdcnid-, Tdhirid- und/ 50 
Oder i'hosphid-TeUdieTv in^mondere um 03dd(by- 
drslVTeQctMsn bandelL 

3. Verfahrcn nach Ansprucfa 2, dadurdi geJtcnn- 
zcflchnct daB es mck bei den Oaid(bydra^TM^ 

um solcbe von Qemonian handdt, die Bcn zxff Her- 55 

stfiUuxvg von GIbs und/oder Kjorramlk cignen. 

4. Vcrfahren nadi Aaspracii 3, dadurds gokcnn- 
zdohzieu dnfi die Elexneme, die ^di zur H^meUung 
von Giafi und/oder FCernmit dgnen, ausgewSblt 
Bind aus Haupt- und Nebengruppenmetallcn und eo 
insboBondere aus mlndestsns cjoneth von Ba, Al, Ti, 
Zr,Fe.Y»ScRu,ZnundPb. 

5. Vorfahrcn nad) irgendancm der AnBprOcne 1 ote 

4, dttdurd) gdcenn2ieddir>et daB in Vdriame(a) cine 
mnoslcalige Qrid(topdret>TeQdian eothahondo « 
Suspemfflon becgestolh wird. indcm man am dner 
UVsung Oder oinem Sol, die hzw, das niindenens em 
als 0>dd(bydrai) inttfBlttiaro* Ekanent enthftlt, das 



mindestens eine 03dd(hydrBt) in Gegenwart minde- 
stem exner ob rfiJkchenbiocfcjerenden Substanz 
durdi Andcrung dcs pH-Wcrtcs und/oder durch 
Waascrzugabe auaflUh. 

Verfahren nadi Ansprudi 5, dadnrda gdcenn- 
zddrnet daB es neb bei der das ala Oxid(faydnit) 
BusEaHbAre Element cnxbahenden LOsung um dne 
wftfirige L5sang und/oder exne LOaung in xninde- 
stens einem mit Wasaer raisdibaren organisdien 
Ldsungsmtttd, insbesoodere einem ali^riiatischen 
/UkcAolmitl bis3KohlcnEtofEfttoBjen,baDdeh. 
7. Verfahren nadi Anspntdi 6» d«hirdi gdcemi- 
Midinei, daB das ab 03dc«hydrat) anafanbare Bjc- 
mem an FaDo dner wafirigen Lftmmg als bydroly- 
nerbores Salz imd im Palle dner otgamacbcn 
sung ato hydrolywerbare metaliorganisd>e Verbm- 
dungvorfiegL ... 1 

a. Verfahren nach AnBpruch 7, dadurdx gelcann- 
xcichnct daB ea odi bd dem hydrolysierbaren Salz 
um ein Nitrat, ein Salac ebier Carboraaurc, vorzugs- 
wcisc ebier Cj — CrCarbonsfture, Oder um ein Am- 

. moniumsalz handelt „ 

9. Verfahren nadi irgendeinem der AhsprQchc 3 bis 
g, dadurdi gekennzeichnet dafl die Hiwtdiung der 
zur Amrfaihrng des OKkJ(hydrat)s erforderiichcn 
pH-Wertes mic Hilfe von Ammoniaic, organisdien 
Aminen und/oder quntcrn&ren, Annnonimnsalzen 
bzw, HNOa und/oder kiuricetrigcn -G^bdnsfturen 
odor nrit Hilfe von sauren oder basisdicn lonenana- 
uuisdiem erfolgt. 

10. Verfflhrm nadi irgendeinem der AnsprCdic 5 
bis 9, dadurd> gekeanzekhnet. daB die Aiisfallung 
des ChQi^hydrBt)s bewirfct wird, indap, eptw^er 

fa) der LSsnng oder dem Sot die bzrw: das das 
mindestens dne als Qjrtd{hydrfft) Buafatlbare 
Hement imd die miadestens eine obcrfladien' 
blockiercndc Substanz enthait naind^rrcns d- 
nc sauro oder bariadve Substanz * t^d/oder 
Wasscr rugesetet wird; oder 
(b) die Lfiamg oder das Sc^ die bzw- das das 
mindestens dne als Oxid(hydrat) ausffillbart 
Elenicnt cnthalt. dner wRBrigen LOsung von 
tur Ausfailung gcdgnetem pH-Wcit. die die 
FRfrwW*P^R dne oberfiadienbloofcifirende 
Substanz enthah» zugegobcn wird 
U. Veifdhren nadi ffgehdeincm der Ansprfldie 1 
bis 10, dadurdi gekcnnzddmtrt, daB das LOsungs- 
mittd» das Hir die Tdidien kedn odor mir dn gerin- 
ges L&sungsvenn6gen bcsitzt, anr WnKser, AUto- 
bolen. Giykoldv Anrincn, aliphatiflchcn, cydoah- 
phatiftdien und aromadBdicn, gegebonenfallK sub- 
sritnierten* hssbesc^idere balogcnicrten, Koblcn- 
^wassorstDffen und Miscfaungcn davon ausgewShlt 

wird ^ , . 

12. Vorfahrcn nach irgendolnem der Anafwucne i 
bis U, dadntdi gekcnnscddmeu daB die oberflB- 
dsenblodderendc Substanz aus nicbdonisdbien 
Tenmdco. Cdhdosederivatcn, laogerkottigen Alko- 
holen* Carbonsnuren, Aminen, Amxnoaanrcn, P-D|- 
carbonyiverbindmigcn, Poiyviny falko^ 
sdnmgen davon znsgewfihlt wird. 

13. V^fahren nach Anspruch 12,-Adadurch gekem- 
zdchncvdaB &enichtionisdwnTcnside aui Sorbi- 
tanestem von Fcttsfiuren, Polyethyienoxiddenva- 
ttsn dieser Sorbitanestcr und Fettsfturc^ykolestem 
auggewShh; werden. wi-r%v»- 1 
I4w Verfahrcn nach irgendeinem der AmprtSCDe 1 
bis ia.dadurch gokennzdchnct, dafi cs sacfa bd den 
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Bedingungen, die zu einor VercUdbtung und/odsr 
KiistaDisadoii der xiaiio£ka]igc& Teilcbea ffihreo, 
um erhfthte Temperatures und ge^bensnfalls er- 
hOhten Drudc hflndelt 

11 Verfahren nadi Anspmch 14, dadnrch gakmua- 5 
' zeichnett, dafi die Temperatur- uoid DruckbedingUD- 
gen so gerwfihlt tmxittv d&6 idc anter den kftdBchen 
Daten des efingcsetztcD LAsimgsznitiels hsgeiL 

16. Verfahren nach irgendeinfim der Ansprfiohe 1 
bis 15» dadiircb gekeruuc^chnet, daB es zus&tzlich 10 
die Entfemun^ der oberflfidijenbloQkierendeii Sub- 
stanx am Bnde des Vcsfahrens und gescbotiezualis 
oine onscblieficndc Ohfirnfl?^hrTiTr"<fifiT?*^^"g der 

ao erfaaltunen Teilcbeii amfafit ^ 

17. Verfahren nach Anspruch 16» dadureh gckcon- 15 
zeiduictr daB die Entfcmuzsg der oberflHrhnnblok- 
klercnden Substanz Wasdson, chemiscbe Reakdon 
iznd/oder Diaiyse eisscblicEt 

IB. Scfawadi Bgglomericrter verdichlerte imd/oder. 
krifftaliisierte nanoskalige Teilcbes, erix&ltQch nach 20 
dozn Verfahren genaftS irgendeznem der AnsprOche 
I bis 17. 

19. Vcrw«ttfamg der Tcilchcn nach Anspruch 18 zur 
Hersxellong von vorzugswetse Iceramischea Fono- 
kdrpcm. Schichtoa Fc3ien und FCQmpoatmateria* 25 

•licxL "- \ , ^ . ^ : 

"2d'Vcrw'ejtidung nach Anaprudi 19 zur HerstEliimg 
"'dOnner TdBeai mrt caner Dicke von :S2D ^ua vor- 
zugsweise dirrch einen Gicfi-ProzeS. 
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